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© PROCEDE DE PRODUCTION DE PARAXYLENE COMPRENANT UNE ETAPE D'ADSORPTION UNP ftapp 

zeoSthe de^pe E euo HASE UQUiDE ET mE ***** 

■® On dtoftun precede production de paraxvlene 
coraprenant une 6tape tfadsorphon (IS) utiJisant le toluene 
comrne desorbant en fit mobile simu!4 d'une charge dont 
l etnyibenzene a &t£ separ£ par distillation (ligne 3} ou par 
adsorption, une e"tape d'isomeVisation (26) sans hydrogene 
en phase Hquide dilute avec du toluene du rafftnal produit 
une £tape de distillation (27) du raffinat Esom6ri$£ pour r6- 
cuperer fe toluene (ligne 29) qui est recycle", Llsomerat $6- 
pare est introduft dans une cofonne de distillation (9) des 
xylenes puis recycte, a J'adsorption. L'etbylbenzene separg 
est Isomense s£par£ment en phase gazeuse avec de i'hy- 
drogene a pkis haute temperature et en presence (fun ca- 
talyseur comprenant une ze"olithe de type structural EUO 
est dlstUte (5, 2, 9), puis recycle a la cofonne d'adsorptton 
(18). Le paraxylene pur est recueillt en tant qu'extrait {iigne 
22) pu*$ eVentuelfemem purify par crystallisation (17), 
Application a la synthese d'acide te>e>hta1ique. 
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L'mventfon conceme un procette de production de paraxylene combinant une etape 
d'adsorption en lit mobile simute d'une charge a 8 atomes de carbone aromatique el une 6tape 
d'isom^risatlon en phase liquide d'une fraction pauvre en paraxylene recup£ree dudtt lit. Elte 
s'applique particutierement a la synthese du paraxylene tres pur pour produire un intermediate 
5 petrochimtque, f'acide t£r£phtalique. 

La composition des charges aromatiques a 8 atomes de carbone varie largemenl selon 
leur orlglne. G£ne>afernent, la teneur en isomere para- el orthoxylene avotsine 50 %, de sorte 
qu'un seul procede ne permet pas de maxtmlser fa production de paraxyTene. It est alors 
necessaire de combiner une §tape d'adsorption de la charge sur un tamfs zeolithique qui 
10 delivre une fraction tres liche en paraxylene e! une fraction pauvre en paraxylene et done riche • 
en ortho- et rn&axylfene suivle d'une £tape d'isomerisation de cefte Fraction pauvre en 

• « 

paraxylene, comme cefa est decrit dans le brevet {G.B. 1420796). tors' de celte <§tape 
cfisomeVisaiion, le rapport d'isomeres a Pequtlibre est retabli puisque les isomeres desirables 
sont produits aux d&pens d'isomeres ind^sirables. 

15 Or, compte tenu de la variety de produits introduits dans la zone d'isomerisation, les 

conditions de la reaction d'isomerisation ne peuvent pas dtre optimises. 11 s'en suit 
general ement des reactions secondares de dismutatlon de l^thylbenzene conduisant a la » 
formation de benzene et d'hydrocarbures aromatiques lourds, et de disrnutation des xylenes qui 
sont transf ormes en toluene et en aromatiques lourds, ce qui complique les separations en aval 

20 et ce qui dimlnue la quantite d'isomeres desirables pour la production de p-xylene et done ie 
rendement de produit final 

Un des objets de ['invention est de rem^dier aux inconv£nients de Tart ante>leur et done 
d'optimiser les reactions d'tsomensation des isomeres des xylenes, et de ce fait merne, de 
diminuer les lrnpuret£s et d'augmenter Je rendement de p-xylene produit. 

25 Un autre objet est de combiner une 6tape d'adsorption utilisant en partlcuHer le toluene 

comme desorbant avec une etape d'isomerisation des xylenes uOlisant ie toluene comme 
dtiuant et une £tape siparee d'isomerisation de T&byfbenzene. 

Un autre objet est dlsomenser separement P&hylbenzene preaiabfement s£pare\ 

On a constate" qu'en combinant une elape d'adsorption en lit mobile slmule et une 6tape ; 

30 crisornerisation catalytfque de la fraction pauvre en paraxylene recuelHie contenant une 
quantity substantielle de toluene, et done en phase liquide et en absence d'hydrogene, on 
observait de bons resultats et une mlse en ceuvre simplified On reaiisat de plus une economie 
subsiantielle cFequipements de distillation. Plus precisement, i'invention conceme un process 
de production de paraxylene a partir d'une charge d'hydrocarbures aromatiques a 8 atomes de 

35 carbone comprenant de forthoxylene, du nn£taxy)ene, du paraxylene et de I'&hylbenzene, dans 
tequel on enrichit la charge (1) d'hydrocarbures en Sthylbenzene dans une zone (2) 
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cf'enrichissemenl, on recupere une prermere fraction (3) contenant majoritairement de 
l T ethylbenzene, on isomerise la premiere fraction clans une zone (40) cPisomGrisation 
catalytique en phase vapeur en presence d'nydrogene avec un catalyseur, on recupe-re un 
tsomSral, on distille Hsome'rat dans une colonne dTte de stabilisation (5) pour eliminer ses 
5 fractions tegeres et on recycle HsomSrat residue! (8) de la colonne de stabilisation dans la zona 
(2) tfenrichfssement, ta zone d'enrichissemen? (2). deiivrant une seconde fraction (4) que I'on 
dlstilfe dans une deuxieme colonne de distillation (9), on recupere un distiHat (10) contenant de 
Torino-, du m6ta-, du para-xylene et une quantity mlnime d'ethyfbenzene, on recycle Je dtt 
tfistitlat (10) dans au morns une colonne cTadsorption, on realise une &ape d'adsorption en h\ 
!0 mobile slmule d'une charge comportant [edit dlstiilat (10) dans la colonne d'adsorption 
contenant un tamls zeo!ithique> en presence d'un desorbant, on recupere une premiere fraction 
riche en paraxylene et une seconde fraction pauvre en paraxylene contenant du desorbant, du 
metaxyiene, de I'orthoxylene et de I'ethylbenzene en quantity au plus egate a 15 % poids hors 
desorbant, on realise Tune ou Pautre des sequences suivantes : 
5 5 - soit on isomerise en phase liquide iadite seconde fraction dans une autre zone 

d'isomensation catalytique (26), on distifle Fisomerat dans une colonne de distillation 
(27), et on recupere un isomerat (30) sensiblement d<§barrass<§ du desorbant, 

soit on distille la seconde fraction dans Une colonne (27) de distillation, on soutire 
lat<§ralement (ligne 45) une fraction contenant du rn£taxylene et une quantity adequate 
2 ® desorbant, on fsom^rise au rnolns en partie ladite fraction soutiree late>atement en 

phase liquide dans una autre zone d'isomensation (26) catafytique, on introduit (ligne 
37) la fraction teomerisee dans la merne colonne (27) de distillation en dessous du 
point de soutirage lateral de ladite colonne, on recycle eventuellement une partie (47a) 
de la fraction soutiree entre le point de soutirage lateral et te point d'introduction de la 
25 fraction isomerisee pour reaiiser un lavage et on T6cupbre un isomerat (30) d^barrasse 

du desorbant, et on recycle 1* isomerat (30) debarrasse" du desorbant dans la colonne 
d'adsorpiion, 

!e procecie est caracte>ise en ce que le catafyseur de la zone d'isorn^risation en 
phase vapeur comporte une zeolithe de type structural EU0. 
30 U zeomhe de type structural EU0 contenue dans le oatalyseur, notamment la zeolithe 

EU1, la zeolithe ZSM50 ou la zeolithe TPZ-3 et leur precede" de fabrication sent decrits dans la 
literature, par example le brevet EP-B-42226, US 4 640 829 ou EP-A-5131& et dans la 
dernande de brevet FB -97/16458 incorpores comme references. 

35 Le catalyseur sous forme de brlies ou d'extrudes peut renfermer : 
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de 1 a 90 %, de preference de 3 a 60 % en polds d'au moins une zeolithe de type 
structural EUO comprenant du silicLurn et au moins un element T choisi dans le groupe forme 
par ralumlnium, le fer, fe gallium et le bore, de preference f aluminium et le bore, dont le 
rapport alomique Si/T est compris entre S et 100, bomes incluses, de preference compris entre 
5 et 80, bomes incluses et de preference encore entre 5 et 60, bornes incluses. La dite zeolithe 
est au moins en partie sous forme acide, c'est a dire sous forme hydrogene {H*), la teneur en 
sodium etant telle que le rapporl aiomlque Na/T est inferieur a 0,5, de preference inferieur a 
0,1, de maniere encore plus p referee inferieur a 0,02, 

de 0,01 a 2 %, bornes incluses et de preference de 0,05 a 1 ,0 %, bornes incluses 
en polds, d*au moins un metal du groupe VIII de la classification periodique des 
elements, de preference chofs! dans ie groupe forme par le ptatlne et Je palladium et 
de maniere encore plus preferee le platine, fedit metal du groupe VIM etant depose sur 
la zeolithe ou sur le liant, de preference sefectivement sur le flant et presentant une 
dispersion mesuree par exemple par chi resorption par exemple par titration H 2 -0 2 ou 
par exemple par chimisorption de monoxyde de carbone, comprise entre 50 et 100 %, 
bornes Incluses, de preference entre 60 et 100 %, bomes incluses et de maniere 
encore preferee entre 70 et 100 %, bomes incluses. De plus, le coefficient de 
repartition macroscopique du(des)dit(s) rnetal(ux), obtenu a partir de son profil 
determine par microsonde de Castaing, ledit coefficient de repartition etant def in! 
comme te rapport des concentrations dudit metal au cceur du grain par rapport au bord 
de ce meme grain, est compris entre 0,7 et 1,3, bornes incluses, de preference entre 
0,8 et 1,2, bornes Incluses, 

eventuellement de 0,01 a 2 %, bomes incluses et de preference entre 0,05 et 1,0 
%, bornes incluses en poids, d'au moins un metal du groupe forme par les groupes 
UIA et IVA de la classification periodique des elements, de preference choisi dans le 
groupe forme par retain et llndium, 

eventuellement du soufre dont la teneur est telle que le rapport du nombra 
d'aioroes de soufre sur le nombre d'atomes de metal du groupe Vlil deposes est 
compris entre 0,5 el 2, bomes incluses, 

le complement a 100 % en poids d'au moins un liant, de preference de raiumine. 
Le toluene peut elre utilise comme d£sorbant dans le precede d'adsorption en lit mobile si mule. 
H peut etre asnsi te diluant requls pour risomerisation en phase liqutde de la fraction provenant 
du lit mobile simuie qui contient essentieilemen! de Tortrio- et du rnetaxylene, et le toluene 
avec une quantite limitee d'ethylbenzene. 
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Selon une caractenstique de ^invention, la teneur en ethylbenzene de la seconde fraction 
pauvre en paraxylene peut atteindre, hors desorbant, au plus 10 % poids et de preference 5 a 
8 % poids. 

On peut soutirep-.de la coJonne de distillation traltant risomeral ou trattant la premiere 
5 fraction riche en paraxylene, une fraction consistent essentiellement en du desorbant que Von 
recycle au moms en paitre dans !a colonne d'adsorption. 

L'isomerisation en phase Hqulde peut etre r£alisee dans les conditions survantes : 

• Temperature inferieure a 300*C, de preference comprise entre 200 et 260*C, 

• Fresslon Inferieure a 40 bar, de preference comprise entre 20 et 30 bar, 

10 • Rapport desorbant/charge d'jsomerisation : inferieur a 15% de preference 10 a 

12%. poids, 

• catalyseur zeolithtque : ZSM5 par exempJe 

» Vitesse spatia)e (VV.H) inferieure a 1 0h , de preference comprise entre 2 et 4 h. \ 
En operant ainsl en phase liquids dilute avec de preference du toluene, a basse 
i 5 temperature sur tout catalyseur susceptible d'isomeriser les hydrocarbures en phase liquide, on 
favorise la conversion en paraxylene et on evite les reactions de dismutatlon de Tethylbenzene 
et des xylenes qui conduisent a la formation d'hydrocarbures lourds. 

La charge d'hydrocarbures aromatiques pauvre en ethylbenzene qui est introduce dans la 
zone d'adsorptlon en lit mobile simute peuf provenir de ladite zone d'enrichissernent qui est une 
20 distillation d'un melange d'hydrocarbures ou une zone d'adsorptlon de ce melange sur un lft 
tfadsorbant specifique. 

r i 

Selon une premiere variante, ladite charge comprend un residu d'une premiere colonne de 
distillation, dans laqueile a ete introduit le melange d'6thy!ben2ene> de mete*, de para- et 
25 d'o rthpxylene et qui est regime de telle facon qu'au molns 75 % poids de f'ethylbenzene solt 
recupere" en tant que distil lat. 

Ce residu peut etre introduit dans une seconde colonne de distillation et on soutire un 
distHfat conlenant Tortho-, le meia- et le paraxylene que Ton envoie dans la colonne 
d'adsorptron et un second residu qui contient des hydrocarbures lourds C9-K 
30 On peut operer la deuxierne colonne de distillation de telfe facon qu'elle delivre ledlt residu 

contenant de '['orthoxylene et les hydrocarbures fes plus lourds, on distille ledtt residu dans une 
quatrieme cotonne de distillation (12) dite rerun, on soutire un distiHat contenant de 
i'orthoxytene que Ton recycle dans la zone d'isomerisation en phase liquide, 

Le cRslIllat de la premiere colonne de distillation contenant t'&hyl benzene est isomerise 
35 dans una zone dlsomerisation catalytique en phase vapeur en presence d'hydrogene et le 
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second rsomerat obtenu est distill dans une colonne dite de stabilisation pour eiirniner ses 
fractions lege res puis recycle dans ia premiere colonne de distillation. 
On maximise amsi la conversion en paraxyiene. 

L'isornerisation en phase vapeur dans la zone d'isomerisation peut dtre realisee dans les 
condftions suivantes : 

* temperature superieure a 300X, de preference 350 a 48QX, 
» presston inferieure a 40 bar, de preference 5 a 20 bar, 

* Vitesse horaire spatiafe : inferieure a 10 rT 1 t de preference comprise entre 0 r 5 et 6 rf 1 . 

• cataiyseur contenant une zeolithe de type structural EUO, 

• rapport H2/hydrocarbures inferieur a 1 0, de preference compris entre 3 et 6. 

Puisque les xylenes sont absents de la charge d'isomerisation, la laille de ('unite 
d'isomerisation est petite et la conversion par passe d'ethylbenzene est elevee. Done, le taux 
de recyclage est plus faible, le volume de charge global plus faible et Se volume de cataiyseur 
minimised 

Par rapport a une isomerlsation conventionneile en phase vapeur de touie la fraction 
pauvre en paraxySene qui comprendrait un melange cTethyl benzene et de xylenes, ie recyctage 
cfhydrogene sera faible, tous ces avantages conduisant a des economies subsfantielles, 
Tous les catalyseurs susceptibles d'isomenser ies hydrocarbures a 8 atomes de carbone 
convlennent a la presente Invention. De preference, on utilise un cataiyseur contenant une 
zeoltthe de type structural EUO et au molns un metal du groupe VIII de ia classification 
periodique des elements (Handbook of Chemistry and Physics, 45 erne edition, 1964- 1965) 
dans une proportion ponderate decriie ci-dessus. D r une facon preferee on utilise ia zeolithe EU- 
1 et Je platinB comme metal du groupe VJIL 

Selon cette variants, on isomerlse dans des conditions optimales ia fraction enrichie en 
ethylbenzene et la quantrte d'hydrogene introduce est ajustee en consequence, peu Imports 
qu'une quantrte mini me de xylenes sort presente dans la charge cfisomerisation. Les 
consommations d'hydrogene sont par consequent n§duites au minimum. l/utilisation d'un 
cataiyseur contenant une zeolithe de type structural EUO permet de diminuer notablement les 
reactions secondares parasites de dismutation, de transalkylatlon et de craquage qui 
condufsent a ia formation de benzene, toluene, hydrocarbures lourds et paraffines et done 
d'ameiiorer le rendement. global par passe en paraxyiene. 

Par aiHeurs, Pensemble des isomerlsations, Tune a basse temperature et en phase Jfquide 
toluene travaillant sur les xylenes, i'autre a. haute temperature en phase vapeur travaillant 
speclflquement sur rethylbenzene, sont plus faciles a mettre en ceuvre et plus selectives. 
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Ainsi, tout concourt a une plus grande purete et a un plus haul rendement en paraxylene, 
L'effluent obtenu, apres avoir et6 introduit dans une colonne de stabilisation pour le 
debarrasser des gaz lagers est separe* par distillation en un distiilat contenant du benzene et en 
un residu comprenant deS;.hydrocarbures plus lourds produits aussj par dismutation, qui 
5 peuvent dtre recycles daos la premlfere colonne de distillation recevant la charge. : 
Selon une deuxieme variante du procede favoiisant en outre (a production d'ethylbenzene 
pur, la charge tiPadsorption en fit mobile simu1e\ comprend une fraction pauvre en eihylbenzene 
pouvant resulter d'une adsorption specifique cfun melange d'ethylbenzene, de meta«, de para- 
et d^orthoxylene sur un adsorbant specifique en presence d r un desorbant ad6quat r adapted a 
10 separer ladite fraction d'une autre fraction contenant au moms la rnajorite de Pethylbenzene et 
de preference sensiblement la total ite de Vethyibenzene. 

L'adsorption du melange pour recuperer la majorite au moins de I'ethyTbenzene peut elre 
reaiisee en l\\ mobile slrnule, de preference a contre-courant sirnule\ en presence cfun 
adsorbant zeolithique contenant au molns un Element choisi dans ?e groupe des elements K, 
1 5 Rb, Cs, Ba t Ca et Sr et eventue^fement de i'eau, Les conditions de cette adsorption particuliere 
sont decntes par exernpte dans les brevets US 5453560, 4613725, 4108915, 4079094 et 
3943182. * 
Les conditions operatoires de la premiere colonne de distillation ou celles de {'adsorption 
specifique du melange d'hydrocarbures pour recuperer la majorlte au moms de Tethylbenzene 
20 seront en general telles qu'on recupere une fraction contenant au molns 85 % poids 
cfethyfbenzene et de presence au moins 90 % poids, qui sera ensuite isomensee en phase 
vapeur en presence d'hydrogene pour maxi miser la production de'paraxyfene, 

^invention sera mieux comprise au vu des figures suivantes iflustrant un mode de 
realisation du precede parmi fesquelles : 
25 ■ la figure 1 montrant une cornbinalson d'une etape d'adsorption, d'une etape 

dlsomerisatlon en phase liquide et d'une etape de distillation de I'feomerat obtenu ; et 
* la figure 2 represent une variante dans laquelfe I'etape de distillation precede I'etape 

d'fsomerisation en phase liquide. 
Seion la figure 1, une charge 1 d'hydrocarbures aromatiques contenant de l'ethyibenzene, 
30 du paraxylene (P-X) du rnetaxylene (M-X) et de I'orthoxytene (OX) est introduite avec un 
effluent 8 d'isomertsation stabilise decrlt plus loin dans une colonne 2 de distillation. Cette 
colonne delivre un distiilat par une ligne 3 contenant de I'ethylbenzene et 10% poids par ; 
exernple de para- et rn§ta-xyienes et un residu par une ligne 4 contenant une mineure partie 
d'ethylbenzene et des xylenes {OXU^P^ La ligne 4 recoit de plus une ligne 30 contenant un 
35 isomerat distilte provenartf d'un reacteur d'isomerisation 26 decrit plus loin. Le melange forme 
est introduit dans une colonne de distillation 9 (xylene splitter) delivrant un distiilat par une 
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ligne 10 ( eontenant le rneta- et le para-xylene et un residu par une ligne 11, contenant de 
Torthoxylene. 

Le residu dans la ligne 11 est inlroduit dans une colonne 12 de distillation qui deiivre un 
residu par une ligne 15 contenant des bydrocarbures Jourds (Cg+> notamment produils par les 
deux etapes d'isomerisatioa Un disiiHat contenant essentieilement rorthoxylene est soutire par 
une ligne 13 en tete de la colonne 12 et peut etre recycle a I'entree de la premiere zone 
tfisom^rtsation 26, en phase liquide, ou bien recupere" en tant que produit pur par une ligne 14 
si les cotonnes de distillation sonl r£g1ees en consequence, 

Le distillat (ligne 10) de la colonne 9 est mtroduft a mVhauteur par exernple cTune colonne 
cfadsorption en lit mobile simule 18, contenant un tamis zeolithique, Ba-X par exernple. Cette 
ligne IDcomprend peu d'ethyl benzene mais du paraxylene frals et converti dans les reacteurs 
d'isom^risatbn et du roetaxylene frais et non convert! dans ces reacteurs, 

Cette colonne cfadsorption est desorbee par un desorbant, Is toluene qui est introduit par 
exernple en fond de colonne par une ligne 29. Entre les deux points cTintroductlon de la charge 
et du desorbant, un extrait est soutire par une Hgne 19 contenant du paraxylene pur et du 
desorbant. CeM-ci est separe dans une colonne de distillation 20 et recycle' en tant que distilfat 
par une ligne 21 dans la colonne d'adsorplion 18. 

Le paraxylene recueilli en tant que residu par une ligne 22 peut etre recupere avec une 
purete" suffisante volsine par exernple de 99,8% ou dans le cas contraire, purifie dans au 
moms une zone de crystallisation 17 a haute temperature, com me decrit dans le brevet de Ta 
demanderesse (EP-B-531191 jncorpore" comme reference). Le paraxylene recupe^e" par une 
ligne 23 presente alors une purete superieure a 99.9 % par exernple, Une liqueur mere 
provenant d'une etape de centrifugatlon subsequenEe a Petape de cristal!isation est recuelllte 
par une ligne 16 et recyclee dans ta tigne 10 de charge vers la colonne tf adsorption 18, operant 
a contre-courant slmute, CeJIe-ci deiivre par allleurs un raffinat Qlgne 24) en amont. du point 
^introduction de la charge (I'amont §tant defini par rapport a la circulation du. courant 
liquide 18a clrculant a parttr de la boucle fermee de haut en bas dans la colonne). Ce raffinat 
contenant du toluene, du metaxylene est melange avec le contenu de la ligne 13 riche en 
orthoxylene, et introduit dans le reacteur d1some>isation 26 par une ligne 25. Cette ligne 
contient avantageusement moins de 10% poids d'ethylbenzene par rapport a la charge 
d'isomerisation et une quantity de toluene superieure a 10 % poids. Le reacteur 
dlsomerlsation 26 fonctionnant avec un lit fixe d'un catalyseur zeolithique 2SM5 par exernple 
en phase liquide, en absence d'hydrogene a une Vitesse spatiale de 3f 1 , & 260*C par 
exernple et sous 30 bar, deiivre un effluent dlsomerisatton contenant du toluene comme diluant 
et enrichi en paraxylene. Cet effluent est introduit dans une colonne de distillation 27 
(30 plateaux par exernple), d'ou sont recuperes une fraction legere par une Hgne 28, une 
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fraction toluene recycle par une (igne 29 dans la colonne d'adsorption et un r£sidu contenant 
le raff inat isomense" par une ligne 30. Ce residu a une concentration en isomeres de xylenes 
correspondent a ce!Je de Pequifibre (24/20/56 % pour PX/CXX/M.X) et une teneur en 
ethylbenzene voislne de 10 % en poids, II esl directement envoye" chaud dans la colonne 9 de 
destination pour etre fractionne avec le residu de la colonne 2 de distillation de P&hyibenzene. 

te distiliat de ta colonne 2 de distillation est ensuite envoys par une figne 3 dans le 
reacteur 40 dTisome^risation catalytique fonctronnant a une temperature vorsine de 370-400°C 
{ligne 40a) et en phase vapeur. Pour econorniser de Penergie sur les couts de distillation, on- 
peul tofeier jusqu'a 10% par example de xylenes dans le drstillat et I'equivalent en 
ethylbenzene dans ie residu de la ligne 4. 

Uisorn^rat obtenu enrichi en Jsomeres ortho-mete- et paraxylene est stabilise dans une 
cofonne 5 dite de stabilisation, ou sont separes des gaz apportes par-Phydrogene d'appoint, du 
benzene et du toluene formes ou apportes par la charge {itgne 6), des hydrocarbures lagers 
(ligne 7 connectee a ia iigne 28} et un residu de colonne (ligne 8), Ceiuhd est melange avec la 
charge en amont de la colonne 2 de distillation de Palimentatfon fraiche contenant de V 
ethylbenzene. 

Selon la figure 2 ^invention concerns une variante du procede" disomerisation integr^e en 
particulier pour les cas ou la teneur en toluene du raffinat provenant de la colonne d'adsorption, 
meme apres dilution par le recyclage d'orthoxyTene (iigne 13), est superieure a 20% poids 
et/ou quand on desire la require a environ 10 a 12 % poids. 

La description de cette figure 2 fait appel a des chiffres de references de la figure i. 

C'est ainsi que le raffinat (figne 24) contenant du toluene et provenant de la coionne 
d'adsorption est introduit dans un ballon 32 de stockage dans lequel debouche aussi la figne de 
recyclage 13 d'orthoxyfene provenant de la colonne de distillation 12, Le melange en resultant 
(tfgne 34) est envoye" par une pompe 35 au 15&me plateau de fa colonne 27 de distillation du 
toluene qui en contient par exemple t rente. La colonne opSree a une presslon en tele de 5 bar 
absolus deTivre un courant de toluene (ligne 29) au 6eme plateau, Un distillat de tete 
comprenant un reflux du toluene et des prodults lexers est au rnoins en partie condense 6ans • 
un condenseur 42. La majeure partie du condensat est renvoy^e dans ie plateau de tete de la 
colonne de disf illation 27 par la ligne 44 de reflux raccordee a un ballon de separation 43 tfoQ 
sont 6vacu£s en tete les gaz iorsqu'il y en a (ligne 46). Une mlneure partie du condensat est 
soutinSe de la figne 44 par une ligne 28 et recupere les-hydrocarbures tegers. On eVite ainsi une 
recirculation des hydrocarbures lagers avec du toluene dans la cofonne d'adsorption. 

Dans ia partie interieure de ta colonne de distillation 27, au 20eme plateau par exernpfe, 
on soutire tateralement par une Hgne45 une composition tiquide comprenant 10' a 12% de 
toluene et fortho- et le rn&axylene qui devlent la charge d'isomerisation en phase liquide a 


2792632 


9 


10 


15 


20 


25 


30 


35 


2O0-2£0°C. Cette charge est porn pee par une pompe 47 a la presston de reaction requise pour 
maintenir une phase llqulde h fa temperature appropriee. En general, cette pression est 
inferieure a 30 bar avec ce taux de- toluene. Une partie de cette charge est recyclee juste sous 
\e plateau de soutirage de ladite charge, en-tant que fluide de lavage, par une ligne 47a. 

La charge cfisomerisatlon est d'abord prechauffee dans un echangeur de chaieur 48 par 
Teffluent dnsomerlsation puis par un four de prechauffage 49 a 200*C. Efle est ensuite 
miroduite dans ie reacteur d'jsomerisation 26 qui contient un lit de catalyseur zeofitNque ZSM- 
5. L'effluent reactlonnef ou isomeYat est refroidi dans Echangeur thermtque 48 et reJntroduit 
juste deux ou trois plateaux sous le plateau de soutirage du courant 45 par une ligne 37 pour y 
etre fractfonne" et sous ie plateau de refiux {irgne 47a). Un effluent d'isomensation sensiblement 
debarrasse" de toluene est recueilli comme restdu de distillation par la Hgne 30 qui debouche a 
1'entree de la cotonne 9 de distillation des xylenes, 

Le haul niveau de temperature de la ligne 37 minimise I'appotnt de chaieur necessaire au 
rebouillage en fond de colonne, 

L'exemple suivant tflustre ['invention. II est realist selon la figure 1 mais sans 
crista IHsation, 

La charge d ! hydrocarbures aromattques a la composition suivanle : 


Toluene 

; 5,0 

Ethylbenzene 

: 18,1 

P-xylene : 

: 18,1 

M-xylene i 

: 36,1 

OxyJene ; 

; 17,9 

Cg+ : 

: 4,7 


Separation de i'ethytbenzene (colonne 2) : 


Colonne 
Taux de reflux 
Temperature en tele 
Temperature en fond 


150-200 plateaux 
55:1 surdsstilfat 
140°C ; 1.1 bar 
175 ft C;2,3bar 


Teneur en Ethylbenzene du olstitfat de 
et 10 % d'&hylbenzene dans ie residu (4) de colonne, 
Separation des xylenes (colonne 9) : 
Colonne 
Taux de refiux 
Pression en tete 

Temperature de condensation en tete 
Temperature en fond 


fa colonne : 90 % mole 


70 plateaux 
6-7:1 sur distiliat 
4 bar 
20O 6 C 

235°C ; 5,5 bar 
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* Separation de I'orthoxylene (colonne 1 2) : 
Colonne : 30 plateaux 

Temperature en tete : 175*C ; 2 bar 

Taux de reflux : 3:fsur le dsstillat 

5 • Adsorption en lit mobile simule a contre-courant 

Tamjs ; Ba-X ; 5,5 % H2O mesure par la perte au feu 

(LOS) a 950°C 
Temperature : 170 a C 

Nombre de lits : 24 

10 Pression : 5 bar 

Rapport toluene/charge ; 1,6:1 

Le paraxylene recupere en tant qu'extrait presente une purete de 99,8 % et un rendement 
de 95 %. 

A la sortie de fa colonne de distillation {27) de 30 plateaux operant a 5 bar en tete selon la 
)5 figure 2, qui a recupere un recydage d'orthoxylene, la charge dlsomerlsation soutiree au 
20eme plateau a fa composition survante (% poids) : 


Tofuene : 10,0 metaxylene . : 60,03 

Ethyibenzene : 4 T 14 > Orthoxylene : 25,20 

Paraxylene : 0,18 C9+ : 0,45 

20 • Isomerlsation en phase Hquide 

Pression ; 20 bar 

Temperature : 260*C 

Zeolithe : 2SM5 

Vitesse spatiale : 3,0 n"~ 1 

25 L'effluent d'isomerisatlon a la composition survante (% poids) ; 

Benzene et hydrocarbures legers ; 0,86 

Toluene : 10,00 

Ethyibenzene : 4,14 

Paraxylene : 19,06 

30 Melaxylene : 46,54 

Orthoxylene ; 17,94 

C9+ ; 1,46 


Get effluent est recycle dans la rneme colonne de distillation (27) (fig. 2) 2 ou 3 plateaux 
en dessous du plateau de soutlrage de la charge dlsomerisation (45). line partie dudit 
35 soutirage est recycles juste en dessous du plateau de souUrage de la charge dispensation en 
tant que reflux. Le toluene est soutlre 5 plateaux environ au-dessous du plateau supeneur de la 
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colonne de distillation a une temperature de 190°C, L'isomerat est recycle" dans ta colonne (9) 
de separation des xylenes au 40eme plateau. 

Le distillat fllgne 3) de la colonne (2) de distillation de Pethyfbenzene qui contient 10% 
environ d'impureies (para- et/ou metaxytene) est isornerise dans le reacteur cfisomensation en 
phase vapeur dans les conditions sulvanles ; 


Temperature 
Catalyseur 

Vitesse spatiale 

Rapport H2/nydrocarbures 

Pression 


; 385°C 

: Pt / zeolithe ElM de rapport Si/AJ = 1 8/liant (aiumine) (0,3%/i 0 
3 /o/69 t 7 %) 
3,5 h" 
4:1 
9 bar 


■1 


L'effluent d'isomensation a la composition suivante (% poids) : 

Benzene et hydrocarbures Jegers 

; 0,75 

Toluene 

: 0,25 

Ethylbenzene ; 

: 21,45 

Paraxylene 

18,90 

Metaxytene : 

39,04 

Orthoxylene ; 

19,08 

C94- : 

0,55 


20 


On a compare tes avantages du precede seton Pinvention par rapport a ceux cfun procede 
conventtonnel comprenant une distillation (xylene splitter) en amont d'une adsorption en lit 
mobile Simula et une isomerlsation en presence tfhydrogene et en phase vapeur du raffinat 

25 obtenu. On a calcule que pour Jes mfimes performances (puret6 et rendement) et pour un 
m&me investlssement bien que le disposittf seion invention comporte un plus grand nombre 
d'equipements, les principaux avantages concernent les consommattons reduites d'utilites de 
catatyseur et tfhydrogene. Par exempie, on observe une reduction d'au moins 20% de la 
consommatlon de combustible de cnauffage et d'envlron 60% de la consommation de 

30 puissance eiectrique au niveau des poropes, compresseurs et echangeurs a Pair. De plus, la 
consomrnarion en hydrogene pour nsomerisatton peut ne representer que 20 a 30 % de la 
quantite d'hydrogene necessalre selon le procede conventionnet. 
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Revindications 

Precede de production de paraxylene a partir d'une charge d'hydrocarbures aromatiques a 
8 atomes de carbons, ccrnprenant de Porthoxylene, du meiaxyJene, du paraxylene et de 
!'61hylbenzfene, dans leque! on enrlchit la charge (1) d'hydrocarbures en ethyfbenzene dans 
une zone (2) d'enrichlssement, on r&cuphre une premiere fraction (3) contenant 
majoritairement de I'^thylbenzene, on IsomeYlse la premiere fraction dans une zone (40) 
d'lsom§risa1ion catalylique en phase vapeur en presence d'hydrogene avec un catalyseur, 
on recupere un isomerat, on distille nsomeraf dans une colonne dite de stabilisation (5) 
pour elimmer ses fractions legeres et on recycle Hsomeiat residue! (B) de ia colonne de 
stabilisation dans la zone {2} d'enrichissement, la zone cTehnchlssement (2) deltvrant une 
seconde fraction (4) que Ton distilie dans une deuxieme colonne de distillation {9) t on 
recupere un dfstiiiat (10) contenant de rortho-, du mSta-, du para-xytene et une quantite 
minime d'ethylbenzene, on recycfe ie dit distillat (10) dans au rnoins une colonne 
d'adsorplion, on realise une etape d'adsorption en lit mobile simule d'une charge 
coroporiant ledit distillat (10) dans la colonne d'adsorption contenant un tamis z^olithrque, 
en presence d'un d^sorbant, on recupere une premiere fraction riche en paraxylene et une 
seconde fraction pauvre en paraxyiene contenant du desorbant, du mStaxylene, de 
Porthoxytene et de I'ethylbenzene en quantity au plus <§g,afe a 15 % poids hors d&sorbant, 
on realise Tune ou Pautre des sequences suivantes : 

soit on isom§rise en phase iiquide iadite seconde fraction dans une autre zone 
d'jsom6rJsation catalytique (26), on distille I'isomerat dans une colonne de distillation 
(27), et on recupere un isome>at (30) sensiblement ddbarrasse" du desorbant, 

sort on distille la second© fraction dans une colonne (27) de distillation, on soutire 
iateralernent (ligne 45) une fraction contenant du metaxyiene et une quantity adequate 
de d^sorbani, on lsome>ise au moths en partie iadite fraction soufiree Iateralernent en 
phase Hquide dans une autre zone dlsomensation (26) catalytique, on tntrodult {Hgne 
37) la fraction isom§risee dans la meme colonne (27) de distillation en dessous du 
point de soutirage iate>aJ de Iadite colonne, on recycle eventuellement une partie (47a) 
de la fraction soutiree en? re ie point de soutirage lateral el le point d'Jntroduction de la 
fraction fsornerisee pour r^aliser un lavage et on recupere un tsomerat (30) debarrasse" 
du desorbant, el on recycle risomerat (30) debarrasse" du desorbant dans fa colonne 
tfadsorprjon: 

le proc£d§ est-caract£ris6 en ce que le catalyseur de la zone dTCsoro6ri$ation en 
phase vapeur comporte une z£o!ithe de type structural EUO, 
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Procecie selon !a revendtcation 1 dans lequel fa terteur en 6tnylbenzene de la seconds 
fraction pauvre en paraxylene attaint hors desorbant au plus 10 % poids et de preference 
5 a 8 % poids. 

Procede selon Tune des revendications 1 et 2 dans lequel on soutire de la cotonne de 
distillation £27) une fraction consistent essentleflerneni en du desorbant que Ton recycle 
au moins en partle dans )a colonne cfadsorption. 

Procede" selon Tune des revendications 1 a 3 dans lequel risomerisation en phase liquide 
dans ia premiere zone d'isomeVisation est r^alfsee dans les conditions sufvantes : 

• Temperature inferieure a 300°C, de preference comprise entre 200 et 260*C, 

• Presslon tnferieure a 40 bar, de preference comprise entre 20 et 30 bar, 

• Rapport desorbant/charge d'isomensalion : Inferieur a 15% de preference 10 a 
12 % poids,. 

* CatalyseurzeolHhique : ZSM5; 

* Vitesse spatfale (V.V r H) interieure a 10h , de preference comprise entre 2 et 4 h . 

Proceed selon ('une des revendications 1 a 4 dans lequel ! r isom£risation en phase 
gazeuse dans la zone d'isomensation en phase vapeur est reaHsee dans les conditions 
sulvantes : 

• temperature supe>ieure a 300*C f de preference 350 a 480°C F 

* presslon inferieure a 40 bar, de preference 5 a 20 bar, 

• vltesse horalre spatiaie : inferieure a 10 h \ de preference comprise entre 0,5 et 6 h 
1 

* catalyseur contenanl une zeoftthe de type structural EUO et au molns un ro£tal du 
groupe VIM, 

* rapport H2/hydrocarbures inferieur a 10, de preference comprfs entre 3 et 6, 

Procdde selon Tune des revendications 1 a 4 dans lequel la zone d'enricbissernent (2) est 
une premiere colonne de distillation (2) dans laquette on a Introduit un melange 
d^thyibenzene, de rndta-, de para- et d'orthoxyfene et qui est i6g\6e de telle facon qu'au 
molns 75 % poids de rethytbenzene et de preference au moins 85 % soit r£cupere en tant 
que distitlat. 
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7. Precede" selon Pune des revendications 1 a 5, dans lequet la zone d'enrlchissement est 
une zone d'adsorption speclfique d'un melange d'&hyfbenze-ne, de m&a-, de para- ei. 
d'orthoxylene sur un adsorbant specif ique en presence d'un desorbant adequat, adaptee a 
s£parer ladite charge en la premiere faction contenant au molns la- majority de 
I'etbylbenzene et de preference sensjblement la totality de Peihylbenzene et en (adite 
seconde fraction. 

B. Precede selon Tune des revendications 1 a 7 r dans lequeJ on opere ia deuxieme colonne 
de distillation (9) de telle facon quelle delivre un residu contenant de Torthoxylene et les 
hydrocarbures les plus lourds, on distWe ledlt residu dans une quatneme colonne de 
distillation (12) dite rerun, on soutlre un dislilfat contenant.de I'ortboxylene' que I'on recycle 
dans la zone tfisomensatlon en phase liquids, 

9; Proced<§ selon Tune des revendications 1 a 8, dans lequei le catalyseur comporte ja 
zeollthe de type structural EUO et au mo ins un melai du groupe VIII de la cfasssfi cation 
persodique des elements dans une proportion ponde>ale de 0,01 a 2% par rapport au 
catalyseur. 

10. Proc£d£ selon Tune des revendications 1 a 9, dans lequel le catalyseur consent une 
20 z6oJIthe EU1 comprenant du ptatine. 
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